



Determination of Nickel and Palladium in Electroplated Layer by Spectrophotometry
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Abstract　A spectrophotometric and a first derivative spectrophotometric methods have been proposed
respectively for determining nickel in ammoniac medium using sodium periodate as oxidant and
dimethylglyoxime as color reagent and for the determining palladium in sulfuric acid medium using
ascorbic acid as protector and potassium iodide as color reagent.These methods are rapid , accurate
and reproducible.The recommended methods have been successfully applied for the determinations of
nickel and palladium in the electroplated layer.
Keywords　Electroplated layer , Nickel , Palladium , Spectrophotometry , First derivative spec-
trophotometry
摘　要　提出在氨性介质中以高碘酸钠为氧化剂 、 丁二肟为显色剂的分光光度法测定 Ni;
在硫酸介质中以抗坏血酸为保护剂 、碘化钾为显色剂的一阶导数法测定 Pd 。本法适用于
Ni-Pd合金电镀层中Ni和 Pd的测定 。
关键词　电镀层 , 镍 , 钯 , 分光光度法 , 一阶导数
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1　引　言
Ni-Pd合金电镀广泛地应用于化学 、 电气 、 电讯和医疗等工业中。为了提高电镀层的质量 ,
须对电镀层进行 Ni和Pd含量的分析。
测定Ni和 Pd的方法很多〔1～ 3〕。本文探讨了在 Ni 、 Pd共存的条件下分别在氨性介质中 , 以高
碘酸钠为氧化剂 、丁二肟为显色剂对Ni进行测定和在硫酸介质中 , 以抗坏血酸为保护剂 、 碘化钾
为显色剂一阶导数法对 Pd进行测定的最佳条件 , 并应用于电镀层中 Ni和 Pd的测定 , 获得了满意
的结果。
2　实验部分
2.1　仪器与试剂:①美国 Beckman DU-7 HS型分光光度计和日本HM-20 E型 pH 计。 ②Ni标准
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溶液:称取 89.6mg 硫酸镍晶体于小烧杯中 , 加水溶解并移入 100ml容量瓶中 , 用水定容。此溶液
含Ni 200μg/ml。使用时再稀释成 20μg/ml的标准液 。③Pd标准溶液:称取 33.4mg 氯化钯于小烧杯
中 , 用 10ml 1∶3 的浓硫酸溶解并移入 100ml 容量瓶中 , 用水稀释至刻度 , 摇匀 。此溶液含 Pd
200μg/ml , 用时再稀释成 20μg/ml的标准液。 ④氨-氯化铵缓冲溶液:pH=9.5。⑤1%的高碘酸钠
溶液 。⑥1%的丁二肟乙醇溶液 。⑦1∶3的硫酸溶液 。⑧3.0 mol/L的碘化钾溶液(不含碘)。 ⑨0.6%
的抗坏血酸溶液(新鲜配制)。所用试剂均为分析纯 , 水为去离子水 。
2.2　方法:①Ni的测定:取一定量的 Ni标准液于 25ml容量瓶中 , 依次加入氨-氯化铵缓冲溶液
5.0ml , 高碘酸钠溶液 1.0ml , 丁二肟溶液 0.6ml , 用水定容。于 1cm 光程玻璃吸收池中 , 以试剂空
白为参比 , 在 442.0nm 处测量吸光度 。②Pd的测定:取一定的 Pd标准液于 25ml容量瓶中 , 依次加
入2ml 1∶3硫酸溶液 , 2.5ml 3.0mol/L 碘化钾溶液 , 2.0ml 0.6%抗坏血酸溶液 , 用水定容 。于 1cm
光程玻璃吸收池中 , 以试剂空白为参比 , 在 350.0 ～ 700.0nm 波长范围内用美国 Beckman DU-7 HS
型分光光度计扫描得络合物的吸收光谱 , 转换为一阶导数谱图 , 分别在 388.5nm和 425.0nm处用峰
-峰法测量Pd的一阶导数值 。
3　结果与讨论
3.1　Ni的测定:①络合物的吸收光谱:在 350.0 ～ 700.0nm波长用美国 Beckman DU-7 HS 型分光
光度计扫描得络合物的吸收光谱(如图①), 由图可见络合物的最大吸收峰位于 442.0nm , 故本文选
择442.0nm 为测定波长。
　　②酸度的影响:实验结果表明 , 当所用的
缓冲溶液 pH 值在 9 ～ 10时 , 测得的吸光度最
大且最稳定 。故本文选择缓冲溶液的 pH 值为
9.5。
③显色剂和氧化剂选择:实验结果表明 ,
丁二肟乙醇溶液的用量在 0.5 ～ 0.8ml , 高碘酸




下 , 丁二肟与氨性钯溶液反应迅速 , 立即显
色 , 经在美国 Beckman DU-7 HS型分光光度
计上自动扫描 , 结果表明在 60min内其吸光度
基本保持不变。
图①　Ni 、 Pd的吸收谱图
Absorption spectrum of Ni and Pd
　　⑤共存离子的影响:根据样品的实际情况 , 电镀层上附着的大量 Cu对 Ni的测定有影响 , 可用
铬酸洗液浸泡除去。Pd2+ 、 C1- 、 NO3
-等离子对Ni的测定均无影响。
⑥工作曲线的绘制:于 7个 25ml容量瓶中分别移入不同量的Ni标准溶液 , 使其中 Ni
2+
离子含




⑦电镀层样品的测定:取 3份电镀层样品 , 用小刀刮去电镀层表面的保护膜和 Cu 层表面的少
量氧化膜 , 用每升含 100g CrO3 和 3ml浓硫酸的溶液浸泡若干天 , 待 Cu 层完全除去后 , 取出电镀
层 , 洗净 、烘干 、称重。用少量王水溶解电镀层并将溶液全部移入 100ml容量瓶中 , 用水定容 , 即
得待测样品溶液 。各取此样品溶液 2ml按实验方法进行粗测 , 再根据测量结果取适量的样品溶液 ,
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按实验方法进行 6次平行测定。实验结果如表①所示 。经换算得知 , 以上电镀层样品中 Ni的含量
分别为15.9%、 24.3%和 19.8%。
⑧方法的准确度和检测限:取适量电镀层样品溶液 , 加入一定量的 Ni标准液 , 按样品测定的
方法进行测定 , 求出回收率 , 结果如表②所示。按 2倍的空白标准偏差与工作曲线斜率的比值定义
为检测限 , 本方法测镍的检测限为 0.1756μg/ml。
表①　电镀层样品中 Ni的测定(μg/25ml)　Measurement of Ni in electroplated layers
No 1 2 3 4 5 6 平均值 相对标准偏差(%)
1 72.4 71.3 71.1 72.2 71.0 71.6 71.6 0.814
2 55.0 56.0 54.7 55.8 55.2 55.1 55.3 0.901
3 70.0 70.0 71.3 71.1 70.1 70.6 70.5 0.819
表②　准确度实验(μg/25ml)　Experimental accuracy and recovery ratio of Ni
样品 原 Ni 含量 加入标准 Ni 量 理论总 Ni 量 测得 Ni 量 回收率(%)
1 71.6 20.0 91.6 91.5 99.5
2 55.3 20.0 75.3 75.6 101.5
3 70.5 20.0 90.5 90.7 101.0
3.2　Pd 的测定:①络合物的吸收光谱和一阶导数谱图:在 350.0 ～ 700.0nm 波长范围内用美国
Beckman DU-7 HS型分光光度计扫描得 Pd络合物的吸收光谱 (图①), 经转换可得一阶导数谱图
(图②)。由图①得知 , 络合物最大吸收峰位于 407.5nm 。由图②可知 , 络合物的一阶导数波峰和波
谷分别落在425.0nm 和388.5nm 处。故本文选择 425.0nm和 388.5nm作为一阶导数的测量波长 (峰
-峰法)。
　　②酸度对络合物生成的影响:实验证明 , 当




碘化钾溶液用量在 0.8 ～ 2.5ml、 抗坏血酸溶液用




化钾与酸性 Pd 溶液反应迅速 , 立即显色。经在
美国 Beckman DU-7 HS 型分光光度计上自动扫
描 , 结果表明在 90min 内其吸光度基本保持不
变。
图②　Pd的一阶导数谱图
The first derivative spectrum of Pd
　　⑤共存离子的影响:根据电镀样品的实际情况 , 镀层上附有 Cu , 可用铬酸洗液浸泡除去 , 此
外溶液中含有的 Ni2+、 Cl-、 NO3
-等离子在其可能的最高含量下对 Pd的测定均无影响。其中 Ni2+
虽然对络合物的吸光值有一定影响 , 但通过求一阶导数即可消除其影响。
⑥工作曲线的绘制:于 7个 25ml容量瓶中分别移入不同量的Pd标准溶液 , 使其中 Pd2+含量分
别为 0 、 20 、 40 、 60 、 80 、 100和 120μg 。以下按实验方法的步骤进行测定。以测得的一阶导数值
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dA/dλ对相应的Pd含量作图即得工作曲线。其拟合方程为 dA/dλ=2.15CPd+1.214 , CPd的单位为
μg/25ml , 相关系数γ=0.9998。
⑦电镀层样品的测定:各取上文所述样品溶液 2ml , 按实验方法进行粗测 , 再根据测量结果取
适量的样品溶液 , 按实验方法进行 6次平行测定。实验结果如表③所示。经换算得知 , 以上电镀层
样品中Pd的含量分别为 84.1%、 75.7%和80.2%。
⑧方法的准确度:取适量电镀层样品溶液 , 加入一定量的 Pd标准液 , 按样品测定的方法进行
测定 , 求出回收率 , 结果如表④所示。
表③　电镀层样品中 Pd的测定结果(μg/25ml)　Measurement of Pd in electroplated layers
No 1 2 3 4 5 6 平均值 相对标准偏差(%)
1 79.0 79.0 79.0 79.0 79.0 79.0 79.0 0.0
2 69.0 69.0 69.0 69.0 69.0 69.0 69.0 0.0
3 56.6 56.6 57.1 57.1 56.6 56.6 56.8 0.455
表④　准确度实验结果(μg/25ml)　Experimental accuracy and recovery ratio of Pd
样品 原 Pd含量 加入标准 Pd 量 理论总 Pd 量 测得 Pd量 回收率(%)
1 79.0 20.0 99.0 99.1 100.5
2 69.0 20.0 89.0 89.2 101.0
3 56.8 20.0 76.8 76.6 99.0
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